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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(g) Aminoplastgranulate, ihre Herstellung und Verwendung 

@ Beschrieben werden neue Aminoplastgranulate sowie 
ein Verfahren zu ihrer Herstellung, bei dem Aminoplast- 
prakondensate aus Aldehyden und Verbindungen mit 
zwei oder mehreren Amino- oder Iminogruppen im Moie- 
ktil saurekatalysiert polykondensiert werden. Das Verfah- 
ren ist dadurch gekennzeichnet, daS man 

i) das Amtnoplastprakondensat in einer Emulsion aus 
Wasser und einer mit Wasser nicht mischbaren Flussig- 
keit durch Ruhren mit einer Schwergeschwindigkeit von 
15000-35000 s" 1 verteilt, urn eine Fallungsemulsion zu bil- 
den, wobei das Volumenverhaltnis von Emulsion und 
Aminoplastprakondensat 2,5 : 1 bis 6,5 : 1 betragt und das 
Mischungsverhaltnis von hydrophober zu hydrophiler 
Phase in der Fallungsemulsion im Bereich von 1:15 bis 1 : 
0,8 liegt, 

und saurekatalysiert polymerisiert, 

ii) das in Stufe i) erhaltene Reaktionsprodukt gegebenen- 
falls mit Wasser verdiinnt und unter Bewegung nachhar- 
ten laRt, 

iii) das in Stufe ii) erhaltene granulatformige Produkt ent- 
wassert und wascht und gegebenenfalls nachbehandelt 
und trocknet. 

Die beschriebenen Aminoplastgranulate konnen als Ab- 
und Adsorptionsmaterialien, Fiillstoffe, Papierhilfsmittel 
sowie Opazifiziersysteme in Farben und Lacken verwen- 
det werden. 
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Beschreibung 

Die Erfindung belriffl neue Aminoplastgranulate, ein Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre Verwendung als Ab- 
und Adsorptionsmateri alien, Fullstoffe, Papierhilfsniittel sowie Opazifiziersysteme in Farben und Lacken. 
5 Aminoplaste sind Aldehyd-Kondensate aus Verbindungen mil meist zwei oder mehreren Amino- oder Iminogruppen 
im Molekul. Im Stand der Technik sind eine Vielzahl von Verfahren zur Herstellung von feinteiligen sowie von granu- 
latforniigen Festsloffen aus Aminoharzen bekannt (A. Rentier, Makromolekulare Cheniie 120 (1968) 68, A. Renner, Ma- 
kroniolekulare Cheniie 149 (1971) 1). 

Insbesondere sind solche Verfahren auch Gegenstand einer Reihe von Schutzrechtsanmeldungen bzw. Schutzrechten, 
10 wiez. B. dieUS-Patente 3 909 348 und 4 035 328. die deulschen Patentanmeldungen bzw. Patente 19 07 914, 19 36 748. 
20 46 271, 21 15 374, 23 63 791, 1 19 802, 2 43 035 und 2 77 91 1 sowie die britischen Patente 1 071 307 und 1 043 437. 

GemaB dem vorgenannten Stand der Technik ist es moglich, fein- und feinstteilige Produkte zu erhalten, wahrend die 
Herstellung von granulatformigen Produkten mil einigen Schwierigkeiten verbunden ist: 

Die bekannten Verfahren benbtigen zur Preparation der Granulate zum einen zusatzliche organische ZuschlagstofTe, 
15 wie Schutzkolloide (vgl. DE 19 07 914, GB 1 071 307, DE 19 36 748 u. a.), die nachweislich auch in die Partikel zumin- 
dest teilweise, sei es kovalent oder adsorptiv, eingebaut werden, wodurch die Partikel in der Regel ihren inerten Charak- 
ter verlieren, oder zum anderen werden die verwendelen Vorkon den sate bereits wahrend ihrer Synthese modifizierU 
. meist durch Einbau von sulfidischen Komponenten oder Ausrustung mit sulfonsauren Gruppen (vgl. z. B. DD 2 43 035). 
Die Modifizierung der Vorkondensate bedeutet ebenfalls eine Veranderung der chemischen Struktur, den Einbau von 
20 Fremdatomen oder -molekulen, die oft Unvertraglichkeiten mit den Einsatzorten und -zwecken bedeuten und ebenfalls 
den inerten Charakter der Partikel negativ beeinflussen konnen. 

Fur einen groBen Teil der Anwendungen ist es erforderlich, die Aldehydfreisetzung wahrend des Verarbeitungsprozes- 
ses zum Finalprodukt und beim Einsatz dieser Finalprodukte zu minimi eren bzw. ganz zu unterbinden. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Aminoplastgranulat bereitzustellen, welches keinen freien Alde- 
25 hyd und auch keine chemischen Gruppierungen, wie Methoxymethyl-, Methylol- oder Dimethylenetherstrukturen, die 
durch wanne- oder katalytische Belastung Aldehyd in nachweisbaren Mengen (vgl DIN 16 746) freisetzen, enthait. Die 
feinteiligen Aminoplastgranulate sollen eine moglichst hohe mechanische Stabiiitat aufweisen, d. h. einen geringen Ab- 
rieb zeigen, druckstabil sein und einen minimalen Staubanteil aus dem HerstellungsprozeB aufweisen. 

Der Erfindung liegt des weiteren die Aufgabe zugrunde, ein technisch einfaches und okonomisch vorteilhaftes Verfah- 
30 ren zur Herstellung von solchen Aminopiastgranulaten bereitzustellen, die uberdies eine gute Sorptionseigenschaft fur 
organische und anorganische Fliissigkeiten und Gase aufweisen sollen, wobei, wie voranstehend ausgefuhrt, die Granu- 
late eine moglichst hohe mechanische Stabiiitat aufweisen und frei von formaldehydabspaltenden \ferbindungen herge- 
stellt. werden soil ten, ohne dabei jedoch die Moglichkeiten einer chemischen Modifizierung zu heschranken, die uber He- 
teroreaktionen oder eine Modifizierung des Vorkondensates stattfinden konnte. Die Granulate sollten moglichst keine 
35 Quellungserscheinungen und Gelblockungseffekte zeigen, die nur ein auf das Granulatkorn begrenztens Sorptionsver- 
mogen bedingen. 

Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren mit den Merkmalen des Patentanspruchs 1 gelost. Gegenstand der Erfindung 
ist daher ein Verfahren zur Herstellung von Aminopiastgranulaten, bei dem Aminoplastprakondensate aus Aidehyden 
und Verbindungen mit zwei oder mehreren Amino- oder Iminogruppen im Molekul saurekatalysiert poiykondensiert 
40 werden, das dadurch gekennzeichnet ist, daB man 

i) das Aminoplastprakondensat in einer Emulsion aus Wasser und einer mit Wasser nicht mischbaren Flussigkeit 
durch Ruhren mit einer Schergeschwindigkeit von 15.000 s~ l bis 35.000 s~ l verteilt, um eine Fallungsernulsion zu 
bilden, wobei das Volumenverhaltnis von Emulsion und Aminoplastprakondensat 2,5 : 1 bis 6,5 : 1 betragt und das 

45 Mischungsverhaltnis von hvdrophober zu hydrophiler Phase in der Fallungsernulsion im Bereich von 1 : 15 bis 

1 : 0,8 liegt, 

und saurekatalysiert polymcrisicrt, 

ii) das in Stufe i) erhaltene Reaktionsprodukt gegebenen falls mit Wasser verdiinnt und unter Bewegung nachharten 
laBt, 

50 iii) das in Stufe ii) erhaltene granulatfbrmige Produkt entwassert und wascht und gegebenenfalls nachbehandelt 

und trocknet. 

Die Erfindung beruht mithin auf der uberraschenden Feststeiiung, daB unter den geanderten Reaktionsbedingungen 
wahrend der Fallung beim Einsatz von Emulsionen mit ihren Grenzflachenerscheinungen eine grundlegende gewunschte 

55 Modifizierung der Partikeleigenschaften hinsichtlich ihres morphologischen und chemischen Erscheinungsbildes er- 
reichbar ist. Beim Einsatz eines Rotor- Stator-Ruhrsy stems in der Anfangsphase der Polykondensation erhalt man unter 
den sich verandemden grenzflachenakuven Eigenschaften der Vorkondensate wahrend deren Fallungsprozesses granu- 
lenformige Aminoplastteilchen, die den postulierten Anforderungen entsprechen und in vielfaltiger Weise modifiziert 
werden konnen. Zur Herstellung der Aminoplastprakondensate werden aminogruppenhaltige Verbindungen mit Aldehy- 

60 den in einer Vorkondensationsstufe umgesetzt. Als aminogruppenhaltige Verbindungen werden HarnstofT und Melamin 
bevorzugt eingesetzt. Als Aldehydkomponente werden bevorzugt Formaldehyd, Glutaraldehyd und Glyoxal verwendet. 
Eingesetzt werden auch Mischungen der Komponenten oder modifizierende Substanzen, wie Acrylamid, Guanidinium- 
verbindungen, Aminosauren u. a. Verbindungen. Die Vorkondensate werden in der Regel unter milden alkalischen Be- 
dingungen (pH-Wert 7 bis 10) hergestellt, wobei zur pH-Werteinstellung ALkalilaugen bevorzugt verwendet werden. Die 

65 Aldehyde werden als waBrige Losungen eingesetzt. Die Reaktionsteilnehmer zur Bereitung des Prakondensates werden 
unter leichtem Ruhren bei Temperaturen von 50 bis 100°C wahrend 10 bis 120 Minuten, bevorzugt 60Minuten, umge- 
setzt. Die eingesetzten Aldehydmengen werden durch den Aminogruppentrager bestimmt, wobei zur Variation der mor- 
phologischen Struktur der Halb- und Finalprodukte bei den Aminogruppentragem breite Gestaltungsmoglichkeiten vor- 
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handen sind. So lassen sich z. B. die von Hams to ff- Form aldehyd-Kondensaten in Abhangigkeit vom angewandten Ham- 
stoff-Formaldehyd-Molverhaltnis bekannten morphologischen Effekte bei diesem Verfahren genauso realisieren (vgl. A. 
Renner, Makromolekulare Chemie 149(1971) 1). 

Ein wesentliches Merkmal des erfindungsgemaBen Verfahrens ist, daB die Ami noplastprakonden sate unter hoher 
Schergeschwindigkeit in eine Ol/Wasser-Emulsion, die den Katalysator fur die Polykondensation bereits enlhalt, schnell 
eingetragen werden. Eine solche hohe Schergeschwindigkeit laBt sich beispielsweise mittels eines Ultra-Turrax-Ruhrers 
oder eines Rotor-Stator-Ruhrers nut Punipwirkung realisieren. Die Geschwindigkeit der Fallung wird vorrangig durch 
die vorgegebene Temperatur der Fallungsemulsion bestimmt und betragt bei Raumtemperatur etwa 10 Minuten, bei einer 
Temperatur von 70°C etwa 2 Minuten. 

Bei dein erfindungsgemaBen Verfahren betragt die Schergeschwindigkeit in der Stufe i). wie voranstehend ausgefuhrt. 
15.000 s" 1 bis 35.000 s" 1 , vorzugsweise 15.000 s" 1 bis 22.000 s~ l . 

Dabei ist jedoch zu beach ten, daB sich diese Zahlenangaben immer auf ein bestimmtes Scherelement beziehen, wie 
z. B. das Scherelement Ultra Turrax der Firma IKA Staufen T50 mit Scherkopf G40F. Daher konnen bei Verwendung ei- 
nes anderen Scherelements die Schergeschwindigkeiten, die zur Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens erfor- 
derlich sind, von den oben genannten Bereichen abweichen. Diese konnen jedoch dem Fachmann als Richtschnur die- 15 
nen. Fur die erfolgreiche Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens ist allein entscheidend, daB die Aminoplast- 
prakondensate mit hoher Schergeschwindigkeit in die Ol/Wasser-Emulsion eingetragen werden. 

Die erfindungsgemaB verwendete Ol/Wasser- Emulsion besteht neben Wasser aus einer damit nicht mischbaren Flus- 
sigkeit. Solche mit Wasser nicht mischbaren Fliissigkeiten sind beispielsweise leichtfluchtige organische Losungsmittel, 
wie Hexan, Benzin oder Benzinfraktionen. " 20 

Ein weiteres wesentliches Merkmal des erfindungsgemaBen Verfahrens ist das Volumenverhaltnis von Emulsion und 
Aminoplastprakondensat. Dieses betragt bei dem erfindungsgemaBen Verfahren (beim Einsatz von PrakondensatlSsun- 
gen miteinem Feststoffgehalt von ca. 50 Gew.-%) 2,5 : 1 bis 6,5 : 1 , vorzugsweise 3 : 1 bis 4, 5 : 1. 

Beim Einsatz einer 50-Gew.-%igen waBrigen HarnstofT-Formaldehyd-Prakondensatlosung sollte beispielsweise das 
Volumenverhaltnis von Prakondensatlosung und Emulsion nicht wesentlich hoher als 1 : 3 liegen. 25 

Die Erfindung beruht des weiteren auf der uberraschenden Feststellung, daB sich unabhangig vom jeweiligen Amin/ 
Aldehyd-Molverhaltnis in der Anfangsphase der Polykondensation eine gelartig kompakte, lamellenahnliche Struktur 
des Gesamtsys terns aufbaut, die dann durch Ruhren mit einem geeigneten Ruhrwerk, an dem nur moglichst geringe 
ScherkrafteAgeschwindigkeiten auftreten, z. B. Propellerruhrer bei 100 RPM, die Granulatstruktur mit ihrem charakte- 
ristischen Porenverhaltnis ausbildet. 30 

In Stufe ii) des erfindungsgemaBen Verfahrens darf das Reaktionsprodukt nur rnit moglichst geringer Scherkraft ge- 
ruhrt bzw. bewegt werden, da hohe Scherkrafte das gebildete Granulat wieder zerstoren wiirden. Allerdings muB das Re- 
aktionsgemisch auch bewegt werden, da ein Absetzen des Reaktionsprodukts nachteilig ist. 

Dem Fachmann sind entsprechende Vorrichtungen bekannt, mit denen er ein solches Bewegen des Reaktionsgemischs 
bewirken kann, z. B. Vibratormischer oder Taumelmischer. Wie bereits erwahnt, ist es auch moglich, einen Propellerruh- 35 
rer zu verwenden, wobei dieser mit moglichst niedriger Umdrehungszahl, d. h. etwa 100 RPM, betrieben werden soli. 

Das Mischungsverhaltnis von organischer zu waBriger Phase in der Fallungsemulsion kann dabei innerhalb weiterBe- 
reiche variiert werden, sollte jedoch vorzugsweise im Bereich hydrophobe/hydrophile Phase von 1 : 15 bis 1 : 0,8, vor- 
zugsweise im Bereich von 1 : 10 bis 1 : 1 und besonders bevorzugt im Bereich von 1 : 5 bis 1 : 3 liegen. 

Als Fallungskatalysatoren sind alle ubiichen organischen und anorganischen sauer reagierenden Verbindungen wie 40 
z. B. Zitronensaure, Amidosulfonsaure, Salzsaure, Phosphorsaure u. a. zu verwenden. Die Nachhartezeit kann 60 Minu- 
ten bis 24 Stunden betragen. 

Die Verdunnung des Reaktionsprodukts mit Wasser ist aus technologischer Sicht oft notwendig, und zwar in den Fal- 
len, wo es sich um hohe Feststoffgehalte in der Suspension und den Einsatz feststehender Ruhrkessel handeit. Es entste- 
hen Suspensionen, die aufgrund ihrer Konsistenz nicht mehr probiemlos ausgetragen werden konnen. Werden in diesen 45 
Fallen dekanuerbare Reakloren verwendet, kann auch hier die Wasserzugabe entfallen. ZusaLdich eingelragenes Wasser 
bclastct jedoch die Encrgicbilanz des Prozcsscs und den Wasscrhaushalt. 

AnschlieBend konnen die Produkte beispielsweise in einer Schalzentrifuge vom flussigen Medium getrennt werden, 
wahlweise als feuchtes Pulver mit einer Restfeuchte von ca. 30 bis 40% oder durch Trocknung mit Losemittelriickgewin- 
nung ihrem Verwendungszweck zugefuhrt werden. Die abgetrennten Fallungsmedien konnen nach Analyse und Wieder- 50 
aufstockung der Ingredienzien im Kreislauf gefahren werden und minimieren damit eine Umweltbelastung. 

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren ist es moglich, die Eigenschaften des Arninoplastgranulats dadurch zu beein- 
flussen, daB der Fallungsemulsion besummte Zuschlagstoffe zugesetzt werden. Beispielsweise konnen der Fallungs- 
emulsion tensidisch wirkende Kondensate, wie z. B. Naphthalinsulfonsaure-Formaldehyd-Kondensate beigegeben wer- 
den. ^ 

Weitere Zuschlagstoffe sind Verdickungsmittel, z. B. auf der Basis von Zellulosederivaten oder Polysacchariden, wie 
z. B. Xanthan-Gum-Praparate, oder Pigmente, wie Farbstoffe, Tltandioxid, Zinkoxid oder Eisenoxide. 

Des weiteren konnen der Fallungsemulsion inerte Materialien, wie z. B. Silikate, in Wasser nicht losliche Salze, Kie- 
selgele, Kreiden und ahnliche Stoffe zugesetzt werden. 

Als vorteilhaft fiir bestimmte An wendungszwecke erweist sich auch die Zugabe von feinteiligen bis feinstteiligen Po- 60 
lymeren, z. B. auf Poly aery latbasis. 

Weiterhin ist es erfindungsgemaB moglich, bestimmte Wirkstoffe, wie beispielsweise atherische Ole, Pflanzenschutz- 
mittel, wielnsektizide, Fungizide, Herbizide oder Repellents sowie Wachs-Wirkstoff-Kombinationen oder Diingemittel- 
kombinationen in das Aminoplastgranulat einzuarbeiten. 

Dabei ist ein interessanter Aspekt dieser Verfahrensweise, daB in den jeweiligen Phasen geloste, emulgierte oder dis- 65 
pergierte Substanzen in die Granulate inkorporiert werden. In der Emulsionsfallungslosung, die auch den sauren Kataly- 
sator enthalt, verfiigen die in der Anfangsphase sich bildenden Kolloide uber eine hohe Flockulierungsneigung. 

Insbesondere ist dieser ProzeB bei Polykondensaten zu beobachten, deren Bildung iiber die Entwicklung eines Gelsta- 
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diums verlauft, wie dies insbesondere bei Harnstoff- und Melamin-Fonnaldehyd-Vorkondensaten der Fall ist. Aber auch 
modifizierte Vorkondensate (z. B. Modifizierung mil Aery lamid, Aminosauren, Guanidiniumverbindungen o. a. Produk- 
ten) und Vorkondensate, die mit anderen Aldehyden synthetisiert wurden (z. B. Glyoxal, Propionaldehyd, Glutaraldehyd 
bzw. deren Mischungen) verfiigen uber eine genugend groBe Flockulierungsneigung, urn die granulatformigen Partikel 
5 zu bilden. 

Die fur diese Granulate typische Porensiruktur ist fur Harnstoff-Fomialdehyd-Kondensationspolymere in der Tabelle 
1 beispielhaft gezeigt. Der Anteil an Meso und Mikroporen zeigt sich hier deutlich erhoht. 

Tabelle I Quecksilberinirusionsporosimetrie verschiedener Aminoplastgranulate auf Harnstoff-Formaldehyd-Basis 

10 

F/H = 1,0)* F/H = 1,0 F/H = 1,5 

,l Porendurch- Porenvolumen cm 3 g' 1 

messer fim 

$ 15 

12,4 bis 17, 6 0,077 0,037 0,09 

0,85 bis 12,4 0,399 1,96 2,19 

20 

0,014 bis 0,85 0, 118 0,3 0,33 



25 ) * Vergleichsbeispiel ohne Emulsionsbildung 

Oft wird in Abhangigkeit vom jeweiligen Einsatzgebiet eine Nachbehandlung der Produkte notwendig. Regular han- 
delt es sich hierbei um Waschen, die direkt auf den technischen Aggregaten des Irennprozesses durchgefuhrt werden. 
Die Waschen erfolgen dabei mit Wasser, dem auch ZusatzstorTe beigerugt sein konnen, wie z. B. Alkalien (Natronlauge, 
30 Triathanolamin) zur Neutralisation der Produkte oder Formaldehydfanger (z. B. Sulfite und Hydrogensulfite, Amine, 
Ammoniak). 

Die Anwendungsmoglichkeiten fur das erfindungsgemaB hergestellte Aminoplastgranulat sind vielfach. So kann es 
eingesetzt. werden als Sorptions- und Tragerrnaterial fiir Wirkstoffe im Altrar-, Forst-, Kosmetik- und Hygienebereich, 
als Tragerrnaterial fiir analytische Reagenzien, als Ab-/Adsorbermaterial in der Abwasser* und Abluftreinigung, evtl. 
35 auch mit katalytischer Ausriistung, als Sorptionsmittel fur flussige Medien sowohl organischer als auch anorganischer 
Natur bei der Leckagen- und Havariebekampfung unter besonderer Ausnutzung der flammhemmenden Wirkung dieser 
Stoffe sowie als PolymerzuschlagstorT mit. speziell ausrustenden Eigenschaften, wie Flammschutzausrustung, Farbstoff- 
trager, Pigmentdrager und z. B. die spezifische Dichte des Polymeren veranderndes Material. 

Des weiteren kann das erfindungsgemaB hergestellte Aminoplastgranulat als Opazifiziersystem in Farben und Lacken 
40 sowie als Papierhilfsmittel verwendet werden. 

Die Erfindung wird durch die nachfoigenden Ausfiihrungsbeispiele naher erlautert. 

Beispiel 1 

45 Bereitung eines HarnstofT-Formaldehyd-Vorkondensates 

In cincm gccignctcn GcfaB mit Ruhrcr und RuckfluBkuhlcr werden 750 g 30-Gcw.-%igc waBrigc Formaldchydlosung 
vorgelegt und mit 1 N Natronlauge auf einen pH-Wert von 8,7 eingestellt. Dazu gibt man 150 g Harnstoff und heizt auf 
70°C unter leichtem Ruhren und RuckfluBkiihlung auf und halt die Temperatur uber 60 Minuten. Das Vorkondensat kann 
50 direkt oder nach Abkuhlung in der Fullungsemulsion weiterverarbeitet werden. In gleicher Weise konnen Vorkondensate 
mit HarnstofT-Formaldehyd-Molverhaltnissen im Bereich von 1 : 0,8 bis 1 : 3,5 bereitet werden. 

Beispiel 2 

55 Bereitung eines Melamin-Glutaraldehyd- Vorkondensates 

In einern geeigneten GefaB mit Ruhrer und RiickfluBkuhler werden 1000 g einer 2,6 molaren waBrigen Glutardialde- 
hydlosung vorgelegt und mit 0,1 N Natronlauge auf einen pH-Wert von ca. 7,0 eingestellt, dazu gibt man 145 g Melamin 
(s-Triaminotriazin) und belaBt unter leichtem Ruhren 30 Minuten bei 40°C. Die Losung kann direkt dem FallungsprozeB 
60 zugefuhn werden. 

In gleicher Weise konnen auch andere Aldehyde und Melamin-Aldehyd-Molverhaltnisse realisiert werden. 

Beispiel 3 

65 Fallung eines Produktes 

In einern geeigneten GefaB, ausgeriistet mit einem Rotor-Stator-Riihrsystem mit Pumpwirkung und einem Blatt-, Pro- 
peller- oder ahnlichem Ruhrer, der nur geringe Scherkrafte erzeugt, werden 1750 ml Wasser, 225 ml Benzin und 1 10 mi 
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Tabelle 2 

Eigenschaften verschiedener Sorptionsmittel im Vergieich 



Produkt 


Sorption/ 
Wasser g/g 


Schuttge- 
wicht g/1 


Volumen- 
anderung % 


Gelblocking- 
ef fekt 


erf indungs- 
gemaS 


ca. 2 0 


50-80 


< 2 


nein 


Piaf ine 
(SKW) 


ca . 10 


150-200 


< 5 


nein 


Pergopak 
(CIBA) 


ca. 10-12 


180 


< 5 


nein 


L 030 (ATO) 


> 50 


> 800 


> 400 


Da 


2065 R(DOW) 


> 50 


> 600 


> 400 
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konzenlrierte Saizsaure vorgelegt und dann bei 25°C schnell 750 ml des Vorkondensates unter hoher Scherung (z. B. Ul- 
tra-Turrax T50, 1000 RPM) eingetragen, nach 7-minu tiger Ruhrzeit wird der Rotor-Stator-Ruhrer abgeschaltet und mil 
dem einfachen Ruhrer leicht weitergeriihrt (z. B. 100 RPM). Nach weiteren 10 Minuten beendigt man das Ruhren und 
laBl bei Raumtemperaratur mindestens 2 Slunden nachreifen, jedoch nicht langer als 24 Stunden, anschlieBend wird das 
Produkt ausgetragen, beispielsweise auf einer SchalzenLrifuge gewaschen, neutralisiert und ggf. wird, wenn es der Ein- 
satzzweck erforderlich macht, in geeigneter Weise nachbehandelt. 

Das Fullungsmedium wird zuruckgefuhrt und kann nach Analyse und Aufstockung der Ingredenzien wieder verwen- 
det werden. 

Beispiel 4 
Fallung eines Produktes 
Es wird wie im Beispiel 3 verfahren. Zum Einsatz gelangen Prakondensate nach Beispiel 2. 

Beispiel 5 
Fallung eines Produktes 

Es wird wie in den Beispielen 3 und 4 verfahren, wobei der Anteil der organischen mit Wasser nicht mischbaren Phase 20 
im Fallungsmedium 900 mi betragt. 

Beispiel 6 

Fallung eines Produktes 25 

Es wird wie in den anderen Beispielen verfahren. Als Katalysator werden 150 ml einer 20-Gew.-%igen waBrigen Ami- 
dosulfonsaurelosung eingesetzt. 

Die nachstehende Tabelle 2 veranschaulicht die vorteilhaften Eigenschaften der ertindungsgemaB hergestellten Ami- 
noplastgranulate, wenn diese z. B. als Sorptionsmittel verwendet werden. Insbesondere zeichnen sich die erfindungsge- 30 
maBen Aminoplastgranulate durch eine hohe Saugleistung, ein uberdurchschnittlich niedriges Schuttgewicht sowie ihr 
spezifisches Porenverhaltnis aus. Ein weiterer Vorteil der erfindungsgemaB hergestellten Aminoplastgranulate ist darin 
zu sehen, dafi sie keiner signifikanten Volumenanderung unterliegen und daB bei ihnen kein GelblockingefTekt auftritt. 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Aminoplastgranulaten, bei dem Aminoplastprakondensate aus Aldehyden und 60 
Verbindungen mit zwei oder mehreren Amino- oder Iminogruppen im Molekul saurekatalysiert polykondensiert 
werden, dadurch gekennzeichoet, daB man 

i) das Aminoplastprakondensat in einer Emulsion aus Wasser und einer mit Wasser nicht mischbaren Fliissig- 

keit durch Ruhren mit einer Schergeschwindigkeit von 15.000-35.000 s" 1 verteilt, um eine Fallungsemulsion 

zu bilden, wobei das Volumen vernal tnis von Emulsion und Aminoplastprakondensat 2, 5 : 1 bis 6, 5 : 1 betragt 65 

und das Mischungsverhaltnis von hydrophober zu hydrophiler Phase in der Fallungsemulsion im Bereich von 

1 : 15 bis 1 : 0,8 liegt, 

und saurekatalysiert polymerisiert, 
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ii) das in Stufe i) erhaltene Reaklionsprodukt gegebenenfalls mil Wasser verdunnt und unter Bewegung nach- 
harten laBt. 

iii) das in Stufe ii) erhaltene granulatformige Produkt entwassert und wascht und gegebenenfalls nachbehan- 
delt und trocknet. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man das Mischungsverhaltnis von hydrophober zu hy- 
drophiler Phase in der Fallungsemulsion auf einen Bereich von 1 : 10 bis 1 : 1, vorzugsweise 1 : 5 bis 1 : 3, einstellt. 

3. Verfahren nach eineni der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB man als mit Wasser nicht mischbare 
Flussigkeit ein organisches, leichtfluchtiges Losungsmittel, insbesondere Hexan, Benzin, Benzinfraktionen oder 
Gemische davon verwendet. 

4. Verfahren nach eineni der Anspriiche 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet, daB man das Aminoplastprakondensat 
durch Kondensation bei eineni pH-Wert von 6,5 bis 10 aus Melamin, Hamstoff und Gemischen davon herstellt. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB man als Aldehydkomponente des 
Prakon den sals Formal dehyd, Glyoxal, Glutardialdehyd sowie Gemische davon verwendet. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man der Fallungsemulsion organi- 
se he und/oder anorganische Sauren oder Gemische davon als Kaialysatoren zusetzt. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB man die Saure aus Salzsaure, Am idosulfon saure, Zi- 
tronensaure, und/oder Phosphorsaure auswahlt. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB man der Fallungsemulsion Zu- 
schlagstoffe zusetzt, 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB man die Zuschlagstoffe aus Verdi ckungsmitteln, Pig- 
men ten, inerten Materialien, feinteiligen Polymeren und WirkstorTen auswahlt. 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB man der Fallungsemulsion tensi- 
disch wirkende Kondensate zusetzt. 

1 1 . Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB man der Fallungsemulsion kolloide 
Metalle zusetzt. 

12. Aminoplastgranulat, erhaltlich durch das Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11. 

13. Verwendung des Aminoplastgranulats nach Anspruch 12 als Ab- und Adsorptionsmaterial. 

14. Verwendung des Aminoplastgranulats nach Anspruch 12 als Fullstoff, insbesondere als Zuschlagstoff fur Poly- 
mere. 

15. Verwendung des Aminoplastgranulats nach Anspruch 12 als Papierhilfsmittel. 

16. Verwendung des Aminoplastgranulats nach Anspruch 12 als Opazifiziersystem in Farben und Lacken. 

17. Verwendung des Aminoplastgranulats nach Anspruch 12 als Tragermaterial. 



